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ABSTRACT 



Cementing compositions for oil wells or the like 
comprise between 30% and 100% (by weight of cement) of 
5 rubber particles, with grain size in the 40-60 mesh 
range. Adding rubber particles in accordance with the 
invention produces a low density slurry while keeping 
the cement permeability low. Compositions of the 
invention are particularly advantageous for cementing 
10 zones subjected to extreme dynamic stresses such as 
perforation zones and the junctions of branches in a 
multi-sidetrack well. 
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(R) COMPOSITIONS DE CtMENTATION ET APPLICATION DE CES COMPOSITIONS POUR LA CIMENTATION DES 
PUITS PETROLIERS OU ANALOGUES. 



La presents invention a pour objet des compositions 
de cimentatlon pour puits petrolier ou analogues comportant 
pour puits petrolier ou analogues comportant entre 30 et 
100% (rapporte au poids de ciment) de particules de caout- 
chouc, dans la gamme de granuiom^trle 40-60 mesh. 
L'ajout des particules de caoutchouc salon I'invention per- 
met I'obtention de laitier de faible density tout en maintenant 
_ -une faible permeabilite du ciment Les-compositions selon 
I'invention sont plus particulierement avantageuses pour la 
cimentation de zones soumlses a des contraintes dynami- 
ques extremes comme les zones de perforation et les jonc- 
tions des branches d'un puits multilateral. 
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Compositions de cimentation et application 
de ces compositions pour la cimentation 
des puits p^troliers ou analogues 



La presente invention est relative aux techniques de forage de puits petroliers, a gaz, a eau, 
g6othermiques et analogues. Plus pr6cis6ment, rinveniion conceme des compositions de 
cimentation tout particuliferement adapt6e k la cimentation de zones soumises k des contraintes 
dynamiques extrSmes. 

10 De fa?on generale, un puits dont la profondeur depasse quelques centaines de metres est 
cuvele et Tannulaire entre la formation souterraine et le cuvelage ou casing est cimenl6 sur 
tout ou partie de sa hauteur. La cimentation a pour fonction essentielle de supprimer les 
echanges de fluides entre les differentes couches de formation travers6es par le forage et de 
controler les entrees de fluide dans le puits, notamment en limitant les entrees d'eau. Au 

15 niveau des zones productrices, on perfore le cuvelage ainsi que le ciment et la formation sur 
une profondeur de plusieurs centimetres. 

Le ciment place dans Tannulaire d'un puits de p6trole est soumis a de nombreuses contraintes 
tout au long de la vie du puits. La pression k Tintdrieur du cuvelage peut augmenter ou 
decroitre parce que le fluide qui le remplit change ou une pression supplementaire est 
20 appliquee dans le puits, comme lors du remplacement du fluide de forage par un fluide de 
completion ou d'une operation de stimulation. Une modification de temperature cree aussi une 
contrainte sur le ciment au moins dans la periode transitoire qui precede I'equilibre des 
temperatures entre acier et ciment. Dans la plupart des cas ci-dessus le processus de contrainte 
est suffisamment lent pour etre trait6 en processus statique. _ . 

25 Toutefois, il existe d*autres miscs sous contrainte du ciment qui sont de type dynamique soit 
parce qu'elles se produisent pendant un temps trfes court ou parce qu'elles sont soit 
periodiques, soit tout au moins rdpdtitives. Les perforations introduisent non seulement une 
surpression de plusieurs centaines de bars k IMnterieur du puits qui se dissipe sous forme 
d'une onde de choc. De plus, les perforations creent un choc \k ou le projectile penetre le 
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ciment et ce choc soumet la zone entourant le trou. sur plusieurs metres de long a des efforts 
importants. 

Un autre processus, maintenant trfes commun dans les operations p6trolieres, cr6ateur de 
contraintes dynamiques pour le ciment, est Touverture d'une fenetre dans un cuvelage deja 
5 cimente pour la creation d'un puits lateral. Le fraisage de Tacier sur une hauteur de quelques 
metres suivi du forage du trou lateral soumet le ciment a des chocs et a des vibrations qui 
Tendommage le plus souvent de fa^on irremediable. 

La presente invention a pour but de nouvelles formulations notamment pour la cimentation 
des regions de puits petroliers ou analogues soumises & des contraintes dynamiques extremes 
10 comme les zones de perforation et les jonctions des branches d'un puits lateral. 

Dans un article present^ a la conference technique annuelle et exposition 1997 de la SPE 
(Society of Petroleum Engineers), Marc Thiercelin et al. (SPE 38598, 5-8 Octobre 1997) - et 
la demande de brevet FR 97 1 1821 du 23 septembre 1997) ont montr6 que le risque de rupture 
d'une gaine de ciment depend notamment des proprietes thermodlastiques du cuvelage, du 

15 ciment et de la formation qui entoure le puits. Une analyse detaillee des mecanismes 
conduisant h la rupture de la gaine de ciment a mis en Evidence que le risque de rupture d'une 
gaine de ciment par suite d'une augmentation de la pression et ou de la temperature dans le 
puits est directement lie a la valeur de la resistance a la traction du ciment et est attenu6 
lorsque le rapport entre la valeur de la resistance a la traction R^. du ciment et la valeur de son 

20 module de Young E est augment^. 

On sait que le module de Young caract^rise la flexibilile d*un materiau. Pour augmenter ce 
rapport / E, on a done avantage k s61ectionner des materiaux dont le module de Young est 
petit, autrement dit des materiaux trfes flexibles. 

Unmoyen connu pouraugmenter la flexibilite d'un ciment durci est de diminuer la density du 

25 coulis en Tetendant avec de I'eau. Toutefois, ceci conduit a une degradation de la stabilite du 
coulis avec notamment un phenom^ne de separation des phases liquides et solides. Ces 
phenomfenes peuvent Stre certes contrdies en partie par I'ajout de materiaux comme par 
exemple un silicate de sodium, mais le ciment durci presente neanmoins une permeabilite tres 
grande qui ne lui permet pas de remplir sa fonction premifere d' isolation des zones pour 
30 empScher les migrations de fluides, ou du moins, de garantir la perennite de cette isolation. 
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'Par ailleurs, les ciments alleges ont une moindre resistance mecanique. notamment une 
moindre resistance aux chocs ce qui constitue a Tevidence un handicap pour des ciments 
destines a des zones soumises ^ des contraintes m&aniques extremes comme notamment les 
zones de perforation. 

5 La presente invention a pour objet des ciments petroliers alleges renforces par des particules 
de caoutchouc recyclees. Les particules de caoutchouc broy6es permettent de diminuer la 
densite du laitier et done de jouer sur la flexibilite du systeme au second ordre; au premier 
ordre les particules de caoutchouc n'am61iorent pas les proprietes mecaniques des ciments, 

Dans le domaine du batiment, il est connu que 1' inclusion de particules de caoutchouc dans le 
10 beton procure une meilleurc resilience, durabilite et elasticity [voir par exemple N. N. Eldin 
and A. B. Sinouci, Rubber-Tire Particles as Concrete Aggregate, Journal of Materials in Civil 
Engineering, 5. 4, 478-497 (1993)]. Les b6tons incluant dans leur formulation des particules 
de caoutchouc trouvent des applications par exemple dans les constructions d'autoroute pour 
absorber les chocs, dans les murs anti-bruit comme isolant sonique mais 6galement dans la 
15 constmction des immeubles pour absorber les ondes sismiques lors des tremblements de terre. 
Pour ces applications, les particules de caoutchouc visent done essentiellement a 
r amelioration des propri6t6s mecaniques du b6ton. 

Dans le domaine des ciments pitroliers, il est 6galement connu [Well cementing 1990, E. B 
Nelson, Schlumberger Educational Services] que I'ajout de particules de caoutchouc broye 

20 (dans une granulom6trie dans la gamme 4-20 mesh) permet d'ameliorer la resistance k 
rimpact et la resistance a la flexion. Cette amelioration des proprietes mecaniques est 
egalement signalee dans les publications de brevets SU- 1384724 et SU- 1323699. Plus 
recemment, il a ete propose dans US-A-5,779,787 d'utiliser des particules derivees du 
recyclage des pneus automobiles, dans une granulometrie choisie dans la gamme 10/20 ou 

25 20/30 mesh, pour ameliorer les proprietes mecaniques des ciments durcis, notamment leur 
elasticite, leur ductilite et leurs proprietes d'expansion. A noter que les coulis enseignes par le 
brevet americain precitc ont des densites comprises entre 1 ,72 et 2,28 g/cm^. 

A rencontre de ces enseignements de Tart, la presente invention a pour objet des coulis dont 
la densite n'excide pas 1,70 g/cm^ et qui peuvent elre aussi basses que par exemple 
30 1,44 g/cm^ En d'autres tcrmes, T invention consiste a preparer un coulis a faible densite en 
rempla9ant une partie de Teau de melange par des particules de caoutchouc dont la densite 
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(1.2 g/cm^) est proche de Teau. On obtient ainsi un ciment dont la permeabilite est faible, avec 
une meilleure resistance aux impacts. Au second ordre, les particules de caoutchouc apportent 
egalement une Oexibilitfi au systeme par riduction du module de Young. D en rdsulte une 
diminution de la penn6abilit6 une diminution de la compressibilite du systeme et une 
augmentation de la i^sistance aux chocs mfime si au premier ordre. les particules de 
caoutchouc n*ameliorent pas les propri6t6s m&aniques des ciments. 

Les coulis de ciment selon T invention sont essentiellement constitues par du ciment, de Teau 
et entre 30 el 100% (rapportees au poids de ciment) de particules de caoutchouc obtenues par 
exemple par broyage de pneus automobiles recycles, dans la gamme de granulometrie 40- 60 
mesh. Les particules de caoutchouc utilis&s proviennent du recyclage de pneus de Tindustrie 
automobile. Elles sont obtenues par broyage ou par cryobroyage de pneus. Les particules dont 
le diametre varie entre 250 pm et 400 sont plus particuliercment preferees. Une telle 
granulometrie retenue permet d' avoir des laitiers pompables avec une rheologie adequate. 

Les formulations selon Tinvention sont de pr6f6rence a base de ciments Portland conformes 
aux classes A. B, C, G et H telles que dfifinies par la section 10 des standards de I'American 
Petroleum Institute (API). Sont plus particuliferement prefer6s les ciments Portland de classe G 
mais d'autres ciments connus de cet art pourront egalement etre utilises avec profit. Citons 
notamment pour les applications h basse temperature des ciments alumineux et des melanges 
Portland/platre pour des puits a basse temp6rature (puits en eau profonde par exemple) ou des 
melanges ciment/silice (pour les puits dont la temperature excede 120 par exemple). 

L'eau utiliste pour constituer le coulis est de preference une eau peu mineralis^e comme de 
Teau du robinet. D'autres eaux, comme par exemple de l'eau de mer, peuvent eventuellement 
etre utilis6es mais ceci n'est generalement pas prefere. 

Les compositions selon T invention peuvent egalement comporter des additifs communs a la 
plupart des compositions de cimentations comme par exemple des dispersantsr des agents 
anti-mousse, des agents de suspension, des retardateurs ou accelerateurs de prise du ciment, 
des agents de contrdle du filtrat. 

Dans une variante de I'invention, les compositions de cimentation sont de plus rcnforcdes par 
Taddition de fibres en fonte m6tallique amorphe. Les fibres en fonte metallique amorphe sont 
connues par exemple du US 4,520,859 et sont obtenues par coul6e d'un fin ruban de metal en 



84095 

* fusion sur un tambour froid. Le refroidissement rapide empeche la cristallisation et le metal se 
solidifie sous forme d'un materiau amorphe. Les fibres employees - ou plus exactement les 
rubans - ont une longueur typiquement dc Tordre de la dizaine de millimetres et de preference 
comprise enlre 5 et 15 mm. 

5 Les fibres en fonte metallique amorphe sont ajoutees au coulis de ciment selon I'invention k 
raison de 1 a 25% en poids de fibres par rapport au poids de ciment, c'est a dire typiquement 
avec des concentrations en fibres de I'ordre de 50 a 200 kg/m^. 

L' addition de fibres en fonte m6tallique amorphe permet avantageusement de compenser la 
diminution de la resistance a la compression qui r6sulte de T addition de particules de 
10 caoutchouc, tout en augmentant le module de rupture en flexion et le rapport entre ce module 
et le module de Young. 

La presente invention est illustrec par les exemples qui suivent. 



Exemple 1 : 

15 Des formulations non optimis6es sont utilisees pour montrer le principe de base de 
rinvention. A I'exception d'un dispersant elles ne comportent pas d'additifs de cimentation. 
Dans cet exemple le caoutchouc recycle provient American Tire Recyclers, Inc., Jacksonville, 
Etats Unis d' Amerique. Sa designation commerciale est *Ground Rubber 40 mesh'. Sa densite 
est de 1 ,2 g/cm3, sa granulom^trie de 40 mesh. 

20 Les coulis de ciment sont composes de ciment Portland Dyckerhoff North classe G, de 
particules de caoutchouc recycle, d'eau et d'un dispersant. Les formulations sont report6es 
dans le tableau 1, elles sont toutes etudiecs k une meme temperature (170 "^F soit 76 J"" C). Le 
dispersam utilise est un polynaphtalene sulfonate, dispersant sous forme liqu 
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Tableau 1 : Formulation des coulis de ciment 



Formulation 


Density 


Eau (% 
volumique) 


Caoutchouc (% 
volumique) 


Ciment (% 
volumique) 


Autres additifs 
(=dispersanls) 
% volumique 


A 


12,0- IM 


50.0 


32,5 


17,5 


0 


B 


13,1 - 7,56 


55.0 


20.2 


24.8 


0 


C 


13.6- 7.6J 


49.9 


22,5 


27.5 


0,1 


D 


14,1 - 7.69 


44.7 


24,7 


30,3 


0.3 


E 


15,2-7.52 


49,6 


12,5 


37,5 


0.4 


F 


16,4- 1,97 


53,5 


0 


44,8 


1,7 



• ppg est I *abreviation de "pound per gallon " ( livre par gallon). 

La rheologie du coulis de ciment ainsi que Teau libre sont mesurees selon la procedure 
5 recommandee par API 10. On mesure la rh6ologie immediatement apres le melange, a la 
temperature ambiante du laboratoire et la rheologie apres 20 minutes de condilionnement en 
temperature. Les resultats sont donnes dans le tableau 2. PV designe la viscosite plastique et 
TY le seuil de cisaillement. 



Tableau 2 : Rheologie et eau libre 



10 



Formulation 


Rhdologie apr^s melange 


Rh6ologie apres conditionnement 
a 76,7'^ C 


Eau libre apres 2 
heures 




PV (mPa.s) 


TY(Pa) 


PV (mPa.s) 


TY (Pa) 


(ml) 


A 


58.8 


1.9 


87,1 


9.3 


0 


B 


25,2 


2,4 


97 


32,4 


0 


C 


48.5 


5,3 


98,3 


11,6 


0 


. _ D- 


- _ 120,2 _ 


_ 7J _ . 




12,6 


0 


E 


57,8 


1.9 


87 


25,3 


0 


F 


50.8 


IJ 


24.0 




1 



laitiers de ciment places a 76,7° C et 20.68 MPa (3000 psi) pendant 3 jours. Les essais de 
compression sont realises sur des cubes de 5 cm d'aretes (2 in.) obtenus apres 3 jours a 
76,7° C et 20.68 MPa . 
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Les resultats sont present6s au tableau 3 : pour la resistance en flexion (module de rupture Mr 
et le module d' Young en flexion Ef et les resistances en compression (resistance a la 
compression Cs et le module d'Young en compression Ec). La resistance en flexion est plus 
simple k mesurer que la resistance a la traction. Empiriquement il est estime que la resistance 
5 en flexion est deux fois plus grande que la resistance en traction. 



Tableau 3 : Proprietes m6caniques 



Formulation 


Mr(MPa) 


Ef (MPa) 


K4r/Ef 
(xlOOO) 


CS (MPa) 


Ec (MPa) 


CS/Ec 
(xlOOO) 


A 


1.29 


516.70 


2,52 


2.88 


496.65 


5,80 


B 


1.98 


963.58 


2,07 


5,73 


1049,10 


5.48 


C 


2,90 


1320.12 


2,21 


7.93 


1431,87 


5,63 


D 


3,31 


1678,04 


2.02 


12.46 


2416.31 


5,17 


E 


5.45 


3223,38 


U71 


20,21 


3608.18 


5.61 


F 


9.05 


6042.4 


1,52 


27.51 


4800.88 


5,82 



Les resultats ci-dessus montrent que Taugmentation de la concentration de particules de 
10 caoutchouc dans le coulis de ciment conduit simultan6ment: 

• a une diminution du module de rupture; 

• ^ une diminution de la resistance k la compression; 

• a une diminution du module de Young en flexion mais 6galement en compression; 

• a une augmentation du rapport entre le module de rupture en flexion et le module de 
1 5 Young en flexion. 

Pour comparer- ces difKrents systemes il a 6t6 d6fini un critfere de flexibilite (not6 par la suite 
MT): un ciment est consid6r6 meilleur si son rapport entre le module de rupture en flexion et 
le module de Young en flexion est plus aev6e. Ce critere de flexibility peut 6tre, par exemple, 
visualise par la figure 1 ou la resistance k la traction du ciment est portee en fonction du 
20 module de Young en flexion du ciment. Cette figure est obtenue avec les hypotheses 
suivantes: la geometrie du tubage a un diam&tre exteme 8 1/2" (21.6 cm) et un diametre 
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' interieur T (17.8 cm), ie grade de Tacier est 6gal a 35 lb/ft (52 kg/m) et T augmentation de la 
pression dans le puits est suppos6e egale i 5(XX) psi (34,5 MPa). 

Sur cette figure la condition minimum requise est tracee pour trois types de roches (roche 
dure, roche moyenne et roche peu consolidee). Chaque courbe ainsi obtenue definit la 
5 condition requise au minimum pour obtenir une bonne resistance du ciment pour la geometric 
el {'augmentation de pression choisies dans cet exemple. Pour une roche donnee, un ciment 
est dit satisfaisant si ses caracteristiques (r6sistance a la traction et module de Young en 
flexion) le place au dessus de la courbe. 

Done les formulations A-E repondent au critere de flexibilite quelle que soit la roche. 

10 Cependant ces tendances sont directement liees a la diminution de la densite resultant de 
Taugmentation de la concentration en particules de caoutchouc et done a la porosite du 
systeme. Aussi la porosite des diffSrentes 6prouvettes de ciment obtenues apres 3 jours de 
cure a 76,7° C et 20,68 MPa (3000 psi) est mesuree sur les diff6rentes formulations. 

Le principe de la mesure de la porosit6 est le suivant. Des cylindres de 12,7 mm {Vi in.) de 
15 diametres et de 1 cm de long sont carottes dans Techantillon de ciment durcis pris en 
temperature et en pression. Ds sont sech6s environ deux semaines en lyophylisateur et pendant 
ce temps la perte de masse est etudi6e en fonction du temps. Quand Techantillon est sec (ce 
qui correspond a une masse stable dans le temps), le volume reel ou le volume du squelette Vs 
est mesure en utilisant un pycnomfetre ^ helium, le volume moyen Vb est obtenu par les 
20 dimensions exterieurs du cylindre. La difference des deux volumes (Vb - Vs) donne le volume 
de vide et done la porosite O du materiau accessible par Thelium. 

La porosite <I> du laitier est le % volumiquc d'eau et d'additifs liquides dans la formulation. 
Pour chaque formulation est calculee un pourcentage volumique de caoutchouc, la porosite O 
effective est defmie conime la somme de la porosite du materiau et du pourcentage volumique 
25 de caoutchouc. Les rcsultats sont donnes dans le tableau 4. 
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Tableau 4 : Resultats de porosite O 



Formulation 


O laitier (1) % 


Q> materiau yo 


Vol. de 
caoutchouc (3) % 


% 


A 


50 


40J 


32.5 


73,2 


B 


55 


42,5 


20.2 


62.7 


C 


50 


37,6 


22.5 


60,1 


D 


45 


32,1 


24,8 


56,9 


E 


50 


30.9 


12.5 


43.4 


F 


55 


25.3 


0 


25.3 



On a represente sur les figures 2 et 3 revolution du module de Young en flexion et du module 
de rupture en flexion en fonction de la porosite effective; On constate que le module de 
5 Young decroit de fagon quasi lineaire en fonction de la porosite effective avec un seuil de 
saturation apres 70 % de porosite (figure 2). La meme remarque s' applique pour le module de 
rupture en flexion (figure 3). 

En conclusion il apparait que les particules de caoutchouc broyees permettent de diminuer la 
densite du laitier et done de jouer sur la flexibility du systeme au second ordre. Au premier 
10 ordre les particules de caoutchouc n'amgliorent pas les propri6tes mecaniques des ciments. 



Exemple 2 

Des exemples de formulations completes sent donnees. 

"Les coulis de ciment sont composfe de ciment Portland Dyckerhoff North classe G, de 
15 particules de caoutchouc recycle, d'cau et de differents additifs (anti-mousse et retardateur; le 
retardateur est different selon la temperature). La liste des formulations est donnde dans le 
tableau 5. Les formulations 1 et 7 ne comportent pas de particules de caoutchouc. Les 
formulations 2^5 comportent du caoutchouc 40 mesh identique a celui de I'exemple 
precedent. La formulation 6 utilise un caoutchouc 45 mesh, disponible aupres de Vredenstein 
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* Rubber Ressources, Maastricht Pays Bas) sous la ddnomination ECORR RNM 45, d*une 
densite est de 1 .2 g/cm^. 

L' influence de paramfetres tels que la density du laitier et de la temperature d' optimisation sont 
etudiees. Pour des temperatures superieures ou egales a I20°C de la farine de silice est 
5 utilisee pour les problemes de pertes de resistance a la compression ( "retrocession strength"). 

II est important que les particules de caoutchouc soient melangees a sec avec le ciment. 
Autrement il a 6te observe une mauvaise incorporation ou migration du caoutchouc en surface 
apres melange. 



Tableau 5: Liste des formulations etudi6es 





Tm (°C) 


Density 
(g/cm') 


Eau (% vol.) 


Caoutchouc 
%vol. 


Ciment %vol. 


Autres additifs 
(%vol.) 


1 


76J 


1,68 


67.3 


0 


31,7 


1,0 


2 


76.7 


1,68 


44.5 


24,8 


30,3 


0.4 


3 


121,1 


1,68 


45.3 


21,6 


22,9 


10,2 


4 


150 


1,68 


46,0 


21,6 


22,9 


9,5 


5 


76J 


1,44 


50,0 


32,5 


17,1 


0,4 


6 


76,7 


1.68 


44,2 


24,8 


30,3 


0.7 


7 


76.7 


1,44 


79,3 


0 


20.2 


0,5 
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La composition d6taill^ des 'autres additifs' est pr6cis6e dans le tableau ci-apres. 
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Farine de si lice 
% bwoc 


Retardateur (l/m3 
dc cimcnt) 


Agent ami- 
SvOimcnidiiun 

% bwoc 


Anti-mousse 


Extendeur 
% bwoc 


1 


0 


10.7 


/ 


4,0 


4 


2 


0 


8,02 


0.26 


/ 


/ 


3 


35 


14.71 


0,34 


/ 


/ 


4 


35 


0.60* 


0,34 


/ 


/ 


5 


0 


/ 


/ 


/ 


1.7 


6 


0 


13,37 


/ 


/ 


/ 


7 




/ 


/ 


4.0 


1.7 



• bwoc est Tabreviation de "by weight of cement', par poids de ciment. 

* II s'agit de 0,60 % bwoc, le retardateur utilise a cette temperature 6tant solide. 



Pour les formulations 1 et 5, Textendeur est de la benlonite. Pour la formulation 7, on a utilise 
du silicate de sodium. A noter que toutes les formulations ont ete optimises de fa?ori a 
obtenir un temps d'epaississement compris entre 2 et 6 heures. La rheologie du coulis de 
ciment ainsi que I'eau libre sont mesur£es selon la procedure recommandee par API 10 
(American Petroleum Institute). Les i€sultats sont donnes dans le tableau 6 
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Tableau 6 : Rheologie et eau libre 



Formutation 


Temps 
d * epai ssissement 

(min) 


Rheologie apr^s melange 


Rheologie apres 
conditionnement h Tm* 


Eau libre 
apres 2 h. 


PV ^mPA 
rV ^ini^a.s^ 




PV (mPa 


TY(Pa) 


ml 


1 


354 


12,7 


1.7 


n,2 


12.8 


3 


2 


333 


97.3 


15,6 


215.6 


17,0 


2 


3 


372 


119,7 


13,9 


61.6 


7,1 


1 


4 


260 


152,5 


8.1 


101.6 


8.5 


0 


5 


128 


96,2 


20,3 


75,4 


8.5 


0 


6 


262 


290.8 


0,9 


175,8 


23.7 


2 


7 


non mesurd 


9.2 


4.7 


8,5 


4,1 


0 



* pour les formulations 3 et 4, la rheologie est mesuree pour des raisons techniques a 85 °C et 
non a la temp6rature Tm indiquec au tableau 5. 



5 Example 3 : 

Des particules de caoutchouc broyees avec une granulometrie 32 mesh (500 \im) ont ete 
testees. 

Dans cet exemple deux formulations de laitier d6}k decrites dans les exemples precedents sent 
reprises: il s'agit de la formulation D de Texemple 1 et la formulation 2 de Texemple 2; elles 
10 sont toutes les deux formulees a 14 ppg avec une porosite de laitier de 45 % et comporte 3 1 % 
bwoc de particules de caoutchouc. Le seul changement reside dans les particules de 
caoutchouc qui different par leur fabricant et par leur granulom&rie, la granulometrie de 32 
mesh sont testdes en remplacement de 40 mesh. 

La formulation D avec la nouvelle source de caoutchouc n'est pas mixable API, une partie du 
15 caoutchouc reste en surface. Ce phenomfene persiste meme si par exemple la concentration du 
dispersant (il s'agit d'un polynaphtalene sulfonate) ajoute est muUipliee par 2. 
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■ Quant a la formulation 2. il est observe que le laitier se mixe mal API et qu'apr^s 
conditionnement le coulis de ciment est tr&s 6pais et se verse mal. Pour diminuer la viscosite 
si on supprime I'agent d'anti-sedimentation et que I'on conserve le retardateur il est necessaire 
lors du mixage de mixer 10 minutes & 12 000 rpm avant de ne plus observer de particules a la 
5 surface, le fluide ainsi obtenu aprfes mixage et conditionnement en temperature est irfes 6pais et 
se verse mat. 



Exemple 4 

Les propri6t6s mdcaniques de flexion et de compression sont mesurees sur les coulis de 
10 ciments qui contiennent des particules de caoutchouc recycle et broye. Les formulations 
exactes sont donnees dans 1 'exemple 1. En outre a titre de comparaison aux formulations 
pr6cedcntes est ajoutte un NET (formulation 8) de 1,89 g/cm^ de density avec pour seul 
additif 4,01 1/m' d' anti-mousse et qui ne comporte pas de particules de caoutchouc. 

L' influence des particules de caoutchouc broy6 sur les propridtes mecaniques du ciment pris 
15 est etudiee sur des systfemes places plusieurs jours en pression et en temperature dans des 
chambres haute pression et haute temperature pour simuler les conditions rencontrtes dans un 
puits de petrole. 

Les essais de flexion et de compression sont effectues dans les memes conditions que pour 
I'exemple 1, aux temperatures de conditionnement indiquees au tableau 5; les memes 
20 abreviations sont utilisees dans le tableau 7 ci-apres. E>es essais en flexion et en compression 
est calculee une quantity d'6nergie d6gagfe i la rupture (obtenue par integration de la courbe 
charge - deplacement, pour un ddplacement compris entre 0 et le deplacement maximum de la 
charge (correspondant k la rupture). 
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Tableau 7 : Proprietes m&aniques 





ivir vivira^ 


Pf 
(MPa) 


Mr/Ef 
(xlOOO) 


Encrgic 
rupture 
flexion (J) 


CS (MPa) 


Ec 
(MPa) 


CS/Ec 
(xlOOO) 


Energie rupture 
compression (J) 


1 


6,69 


3758,81 


1,81 


0,0437 


22,88 


3341.82 


6,88 


12,97 




3,44 


2213.71 


1.57 


0.0223 


9,97 


1370.72 


7,31 


7.94 




3,61 


1849.87 


1,98 


0.0292 


9,51 


2062.34 


4,58 


5.37 


4 


4,68 


2905.07 


1,63 


0,0318 


13,81 


2589,84 


5,62 


8,71 


5 


1*11 


443,05 


2,52 


0.0122 


2,51 


647.67 


3.88 


1,79 


6 


4.24 


2383.70 


1.78 


0.0305 


13.78 


2897.45 


4.77 


6.97 


7 


1.19 


504.22 


2,37 


0,0101 


3,21 


519.64 


6,24 


1,88 


8 


8.47 


5021,56 


1,69 


0,0706 


36,61 


6257,28 


5,85 


16,22 



Pour les formulations de 1,68 g/cm^ (14 ppg) de densite, I'addition de particules de 
caoutchouc diminue la valeur du module de rupture en flexion mais diminue egalement la 
5 valeur du module de Young. Cependant les rapports module de rupture en flexion et module 
Young garde des valeurs interessantes et r6pondent au critere de flexibilite definit 
precedemment. II est possible de retarder un systeme avec des particules de caoutchouc et 
pour Tensemble des temperatures etudi^es le ciment obtenu r6pond au critere de flexibilite. 

Les resistances a la compression sont diminu6es avec Taddition de particules de caoutchouc 
10 mais conservent des valeurs acceptables. 

La porosite du materiau durci est mesur6e sur les differentes formulations de coulis de 
ciment. Le principe de la mesure de la porosit6 du materiau a €x& definie dans Texemple I. 
Les r^sultats de porosit£ sont reportfis dans le tableau 8. Ds montrent comme il etait attendu 
que Tajout de particules de caoutchouc diminue la porosite ^ du materiau final (par exemple 
15 comparaison de la formulation 1 et de la formulation 2). Comme dans Texemple 1, il est 
observe que le module de Young en flexion d&roit de faton quasi lineaire en fonction de la 
porosite effective avec un seuil de saturation apres 70 % de porosite (figure 4) pour 
Tensemble des formulations optimis6es k 76,67 **C. La meme remarque s'applique pour le 
module de rupture en flexion (figure 5). 
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Les conclusions de I'exemple 1 sent confirmees sur des formulations optimisees : les 
panicules de caoutchouc broyees permettent de diminuer la densite du laitier et done de jouer 
sur la flexibilite du systeme au second ordre; au premier ordre les particules de caoutchouc 
5 n*ameliorent pas les propri6t6s mecaniques des ciments. 



Tableau 8: R6sultats de porosit^ 



Formulation 


^laiticr(l) 
% 


mat^riau (2) 
% 


Vol. de caoutchouc (3) 
% 


^ effective 

(2)+(3) 


1 


68 


45.7 


0 


45,7 


2 


45 


29,7 


24,8 


54,5 


3 


46 


37,3 


21.6 


58.9 


4 


46 


36.6 


21.6 


58,2 


5 


50 


43,9 


32,5 


76,4 


6 


45 


30,5 


24.8 


55.3 


7 


79 


65,5 


0 


65.5 


8 


60 


36.9 


0 


36.9 



Exemple 5 

10 Le laitier de base d*une density de 14 ppg est compose de ciment Portland, de particules de 
caoutchouc et d*eau (elle est refcrencfie formulation 2 dans les exemples precedents). A ce 
laitier de base sont ajout6s des fibres ou niban de fonte metalliques amorphes qui sont 
disponibles sous la marque Fibraflex 5 mm aupres de la societiS SEVA, Cfialori-suf Saone, 
France, Differentes concentrations de fibres sont etudiees. 

15 Les essais de flexion sont effectues h 170 °C. dans les memes conditions que pour les 
exemples precedents. Les resultats sont pr^sentes dans les tableaux 9 et 10. Le tableau 9 
conceme la resistance en flexion ( module de rupture Mr et le module de Young en flexion 
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Ef)- Le tableau 10 presente les resistances en compression (resistance a la compression Cs et 
le module de Young en compression Ec). 



Tableau 9 : Proprietes m6caniques : tests en flexion 



Concentration fibres 


Mr 


Ef 


Mr/Ef(xl()O0) 


Energic (J) 


(g/1) 


(MPa) 


(MPa) 






0 


3,44 


2213.71 


1,57 


0,0223 


30 


4,07 


2328,83 


1.75 


0.0287 


60 


4,48 


2772,52 


1,65 


0,0402 


100 


5,05 


2551,87 


2,01 


0.0602 



Tableau 10 : Propriet6s m§caniques : tests en compression 



Fibraflex 


CS 


Ec 


CS/Ec 


Energie 


concentration (g/1) 


(MPa) 


(MPa) 


(xIOOO) 


(J) 


0 


9,97 


1370.72 


7,31 


7.94 


30 


14,00 


2545,63 


5.52 


6,95 


90 


14.04 


2521.05 


5.58 


7,35 



H est observ6 que I'ajout de fibres augmente le module de rupture en flexion et le rapport 
entre ce module de rupture et le module de Young. La meme tendance est observee pour 
I'energie h la rupture obtenue a partir des essais en flexion. Les cimenls formules avec des 
melanges de particules de caoutchouc et de fibres donnent de bonnes resistances a la 
compression. 

De plus la figure 6 repr^sente la courbe deplacement en fonction de la charge exerc^e tors du 
test en flexion. D n'est pas observe une augmentation de la charge entre le ciment sans 
particules de caoutchouc et le ciment avec particules de caoutchouc broyes. Par contre avec 
des particules de caoutchouc le comportement post rupture est tres different d'un ciment sans 
particules de caoutchouc. La tenacite est amelior^e avec des particules de caoutchouc broye, 
ce comportement post rupture du materiau est encore ameliore avec un melange caoutchouc et 
fibres. 
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La t^nacit^ est un param&tre important dans le cas des puits multilateraux. 



Exemple 6 

Des 6prouvettes de ciment sont gen6r6es en pression (3000 psi) et en temperature (170 Deg 
5 F) dans les memes conditions que celles utilis£es lors des essais en flexion ou en compression 
et pendant une dur6e egale. Le mat6riau durci ainsi obtenu est carotte aux dimensions 
suivantes: diam^tre de 51 .4 mm et longueur 25 mm. 

L*echantillon humide est plac6 dans une cellule de type Hassler qui permet d'appliquer une 
pression de confinement de 10 i 100 bar sur I'echantillon. Un faible debit constant d*eau 
10 (dans la gamme 0.010 ml/min a 0.80 ml/min) est envoye k travers Techantillon au moyen 
d'une pompe chromatographique. La pression difKrentielle de part et d'autre de T^chantillon 
est mesurde et enregistr6e. La valeur retenue est celle correspondant h Tfiquilibre. 

La permeabilite K en mDa est caiculfe k partir de la loi de Darcy: K =14 700 

ou Q est le debit exprim6 en ml/s, \x la viscosite de Teau en mPa.s, L la longueur de 
1 5 i'echantillon en cm. A la surface de Tfichantillon en cm^ et P la pression diff^rentielle en psi 

Les resultats relatifs k differentes formulations sont reportes dans le tableau 17 et montrenl 
que Tajout de particules de caoutchouc diminuent la permeabilite du ciment. 

Tableau 10 : Resultats de perm6abilit6 



Formulation 


Densjt6 
(g/cm') 


Caoutchouc 
% bwoc 


Penneabilite a I'eau 
milli-Darcy 


1 


1.67 


0 


0,0076 


2 


1,67 


31 


0.0015 


7 


1.44 


0 


0,1380 


8 


1.89 


0 


0,0010 
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Exemple 7 

I>es tests dimpact sonl r6alis6s sur des 6prouvettes de ciment. Ccs tests consistent k laisser 
tomber un projectile d'une hauteur d'l mfetre sur des disques de ciment pris. Les disques sent 
5 circulaires de diametre 70 mm et d'epaisseur 10 mm. La charge dynamique est mesuree et 
enregistr6e en fonction du temps. 

Le ciment sans particules de caoutchouc (formulation 1 et 7) a un comportement de materiau 
fragile et I'energie absorbee par T^prouvette est estimee inferieure a 10 Joules. L'energie 
absorbee par des ciments formules avec particules de caoutchouc est nettement amelioree 
10 comme le montre le tableau 1 1 . 

Tableau 11: Resultats d' impact avec particules flexibles 



Formulation 


Energie (J) 


1 


7,4 


2 


25,3 


7 


4.0 



Ce bon comportement au choc est tout particulieremeni interessant pour la ctmentation des 
puits multilateraux. 



IS Exemple 8 

L'expansion lin6aire des coulis de ciment lors de leur prise en temperature simulant les 
conditions du puits est mesuree dans un moule annulaire d'expansion. Ce moule consiste en 
deux disques plats pos6s de part et d*autre d'un anneau extensible qui comportent deux 
pignons k ces extremitfis; Tensemble constitue un cylindre de 100 mm de diametre et de 
20 faible epaisseur (22 mm). Les deux disques sont fixes ensemble par des vis, Le coulis de 
ciment i 6tudier est vers6 dans le moule, le moule est ensuite place dans un bain a eau 
thermostatc a 76.67 °C. Le laitier reste en contact avec I'eau pendant tout le test. 

Lors de la prise, si le ciment se dilate, le diametre exterieur de T anneau extensible se dilate 
egalement el la distance entre les deux pignons de T anneau augmente. 
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L'expansion lineaire L du coulis de ciment est obtenue par la relation suivante: 
L = (D2-Dl)x 10,95 

ou L est exprimce en pourcentage. Dl est la mesure microm6trique en in. avant le d6but 
de la cure, D2 est la mesure microm6trique en in. apres la cure et 10,95 est un facteur constant 
5 qui tient compte de la g6ometrie du moule 

Les resultats d'expansion sent presentes dans Ic tableau 12 et montrent qu'un laitier contenant 
des particules de caoutchouc presentent des proprietes d*expansion int^ressantes. 



Tableau 12 : R6sultats d' expansion 



Caoutchouc 

% bwoc 


Expansion lineaire % 
apr^s 1 jours 


Expansion lineaire % 
apr^s 2 jours 


Expansion Iin6aire % 
apr^s 7 jours 


0 


0 


0 


0 


31 


0,25 


0.28 


0,28 


71 


0,15 


0,25 


0,29 



10 

Exemple 9 

Un test de mixabilite et de pompabilite a ci6 realise avec le laitier de la formulation 2 de 1,67 
g/cm^ de densite qui contient 31 % bwoc de particules de caoutchouc. 

Le caoutchouc a ete melange h sec (dry blend) avec le ciment et rajoute ensuite dans le tank 
15 contenant Teau de mixage. Le melange obtenu est homogene, a circule avec une pompe de 
type Triplex communement utilis6e sur les champs petroliers sans aucun probleme. 

Des problfemes de melanges ont 6t€ observes sur un autre essai lorsque le caoutchouc est 
ajoute en post addition. Aussi le melange h sec est la methode preferee pour T incorporation de 
particules de caoutchouc dans des coulis de ciment sur champs. 
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Revendications 

1 . Composition de cimentation pour puits p6trolier ou analogues comportant du ciment, 
de I'eau et entre 30 et 100% (rapport^ au poids de ciment) de paiticules de caoutchouc, 
dans la gamme de granulomdtrie 40-60 mesh. 

2. Composition de cimentation selon la revendication 1 , caracterise en ce que la densite du 
coulis est inferieure k 1,70 g/cm'. 

3. Composition de cimentation selon Tune des revendications precedentes, caracterisee en ce 
que les dites particules de caoutchouc ont un diametre compris entre 2S0 et 400 pm. 

4. Composition de cimentation selon Tune des revendications precedentes, caracterisee en ce 
que les dites particules de caoutchouc sont obtenues par recyclage de pneus de I'industrie 
automobiles. 

5. Composition de cimentation selon Tune des revendications pr&6dentes, caracterisee en ce 
qu*elle comporte en outre des fibres de fonte mdtallique amorphe, a raison de 1 a 25% en 
poids par rapport au poids de ciment. 

6. Composition de cimentation selon Tune des revendications precedentes, caracterisee en ce 
qu'elle comporte en outre un ou plusieurs additifs du type agent de suspension, dispersants, 
anti-mousse, retardateurs, accelerateurs de prise du ciment, agents de controle du filtrat. 

7. Application des compositions de cimentation selon Tune des revendications 1 a 6 a la 
cimentation de zones soumises a des contraintes dynamiques extremes comme les zones de 
perforation et les jonctions des branches d'un puits multilateral. 
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FIGURE 1 
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